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Es ist bekannt, feinteilige naBgef&llte Kiesels&ure 
durch eine sogenannte Coatung zu hydrophobieren. 
Hicrbei kann man bcispielsweise so vorgehen, daB 
man ein Silikonol entweder auf die waBrige Suspension 
einer gefallten Kieselsaure oder auf eine Aufschlam- 5 
mung des Trockenpulvers in einem organischen 
Losungsmittel einwirken laBt. 

Es ist auch bekannt, Silikondl in Mengen bis zu 
10% m einer Natriumsilikatlosung zu emulgieren 
und daraus mit einem Schwermetallsalz, welches mit io 
der Kieselsaure eine schwerlosliche Verbindung bildet, 
ein modifiziertes Silicat auszuf alien. 

Es ist f erner bekannt, Kieselsaure oder Silicate durch 
Aufdampfen von Organohalogensilan zu hydro- 
phobieren. is 

AuBerdem ist bereits die Behandlung eines Losungs- 
gemisches von 90% Natriumsilicat und 10%Natrium- 
methylsiliconat mit einem Wasserstoffionenaustauscher 
bekannt Bei diesem Verfahren entsteht durch Neu- 
tralisation ein Sol, welches azeotrop entwassert und ao 
dann getrocknet wird. 

SchlieBlich ist auch die Hydrophobierung durch 
Veresterung mit Alkoholen bei hoheren Temperaturen 
beschrieben worden. Auch bei diesem Verfahren muB 
der iiberschiissige Alkohol durch Destination zuriick- as 
gewonnen werden. 

Alle bekannten Coatungsverfahren haben zum Ziel, 
die groBe aktive Oberflache der feinteiligen naB- 
gefallten Kieselsaure mit einer moglichst dichten 
Schicht organischer Gruppen abzudecken. Dabei 30 
werden die Hydroxylgruppen gebunden oder durch 
organische Reste abgeschlrmt, so daB sie bei der 
Anwendung der Kieselsauren als Fuilstoffe fiir 
Elastomere und andere Polymere nicht mehr zur 
Wirkung kommen. Diese Produkte verlieren auBer- 35 
dem infolge des leichten Abbaus der diinnen orga- 
nischen Schicht ihre hydrophoben Eigenschaften sehr 
leicht. Abgesehen hiervon sind die bisher bekannten 
Hydrophobierungsverfahren zudem sehr umstandlich 
und zeitraubend. Dies gilt insbesondere in denjenigen 40 
Fallen, in denen ein organisches Losungsmittel zu- 
riickgewonnen werden muB. 

Es wurde nun gefunden, daB man eine hydrophobe, 
sich durch eine hohe Bestandigkeit gegenQber ver- 
seifenden Agenzien auszeichnende Kieselsaure durch 45 
Ausfallung von Alkalisilicatlosungen mit Mineral- 
sauren und Behandeln mit Organohalogensilanen, 
also auf dem Wege der Coatung, herstellen kann, 
wenn man d r in an sich bekannter Weise gewonnenen 
sauren Failsuspension, vorzugsweise bei erhohter 50 
Temperatur von etwa 50 bis etwa 90° C, ein Organo- 
halogensilan beigibt, das Faliprodukt abflltriert, aus- 
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wSscht und trocknet und dann einer Temperatur- 
behandlung bei etwa 300 bis etwa 400° C unterwirft 

Die erhaltenen Produkte weisen ein lockeres 
Gefiige auf und konnen leicht vermahlen werden. 
Durch die Temperaturbehandlung sind die in der 
Kieselsaureoberflache befindlichen Hydroxylgruppen 
weiter abgebaut worden, wodurch sich die hydro- 
phoben Eigenschaften verstarken. 

Da die erfindungsgemfiBe Behandlung in der in 
an sich bekannter Weise hergestellten F£llsuspension 
vorgenommen wird, ist die Anwendung besonderer 
Hydrophobierungsapparaturen iiberflussig. AuBerdem 
laBt sich die Kiesels&urefallsuspension rascher und 
vollstSndiger als die unbehandelte Suspension aus- 
waschen. Man kann zu nahezu elektrolytfreien Pro- 
dukten kommen. 

Bei der Durchfuhrung des erfindungsgemafien 
Verfahrens geht man zweckmiBigerweise so vor, 
daB man in an sich bekannter Weise eine saure, 
beispielsweise einen pH-Wert von etwa 5 aufweisende 
Fallsuspension herstellt und vorzugsweise bei erhohter 
Temperatur von etwa 50 bis etwa 90° C das Organo-' 
halogensilan moglichst langsam und unter grundlichem 
Rtthren zugibt. Sodann empfiehlt es sich, zur Ver- 
vollstandigung der Reaktion noch einige Zeit nach- 
zuriihren. Nach dem Filtrieren wird neutral ge- 
waschen und der Filterkuchen z. B. in einem Trocken- 
schrank getrocknet. Das getrocknete Produkt wird 
dann der Temperaturbehandlung bei etwa 300 bis 
etwa 400 °C zugefiihrt, was beispielsweise in einem 
Muflfelofen geschehen kann. Hierdurch erfolgt ein 
Abbau der Hydroxylgruppen. Dieser kann in Ab- 
hangigkeit von dem jeweils gewiinschten Grad der 
Hydrophobierung eine beliebige Zeit fortgesetzt 
werden. Bei der Behandlung in einem MufTelofen 
reichen im allgemeinen Zeiten von etwa 2 Stunden 
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aus. ZweckmaBig ist es jedoch, die Behandlung in 
eincm Wirbel- oder FlieBbett vorzunehmen, wcil in 
diesem Fall der gewlinschte Abbau fast m omen tan 
stattfindet. 

Die hydrophoben Eigenschaften konnen ferner 5 
durch die Meng des verwendeten Organohalogen- 
silans gesteuert werden. Im allgemeinen geniigt es, 
Mengen von etwa 10 bis etwa 20 Gewichtsprozent, 
bezogen auf die ausgefaJIte trockene Kieselsaure, 
einzusetzen. 10 

Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren ge- 
wonnenen Kieselsauren konnen beispielsweise als 
Fiillstoffe fur Polychlorbutadien verwendet werden. 

Unter den Organohalogensilanen werden jene 
bevorzugt eingesetzt, die 2 oder 3 Halogenatome xs 
tragen. Unter diesen werden wiederum die Chloride 
bevorzugt. Die organischen Reste in diesen Ver- 
bindungen kannen aliphatischer, cycloaliphatischer 
oder aromatischer Natur sein. Die aliphatischen und 
die cycloaliphatischen Reste konnen auBerdem unge- *° 
sattigt sein. ZweckmaBigerweise sollen sie jedoch 
nicht mehr als 20 KohlenstofTatome in jeder Kette 
enthalten. 

B e i s p i e 1 ^ 

300 1 Faliungssuspension mit 47 g Si0 2 pro Liter 
mit einem p H -Wert von 2,5 bis 2,6 werden in einen 
Ruhrbehalter eingefiillt. Unter kraftigem Riihren 
werden bei 70 °C innerhalb von 35 Minuten 3,3 1 
(3,5 kg) Dimethyl-dichlorsilan zugesetzt. Das Reak- 30 
tionsgemisch wird noch 2 Stunden bei der Reaktions- 
temperatur geriihrt, dann filtriert und neutral ge- 
waschen. Der 16% Feststoff enthaltende Filterkuchen 
wird im Trockenschrank bei 140°C getrocknet. Die 
trockene Kieselsaure fallt in Form weicher Aggregate 35 
an, die in der Hand zerdrQckt werden konnen. Sie 
wird gemahlen und bei 400° C 2 Stunden im Muflfel- 
ofen behandelt. Das gemahlene Produkt biidet leichte 
Flocken, die im Aussehen den thermisch erzeugten 
Kieselsauren eshr ahnlich sind. 4* 

Spezifische Oberflache 144m 8 /g 

Schuttgewicht .... 48 g/1 

Mittlere TeiIchengr5Be 20m[x 
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Zur Priifung der Bestandigkeit der nach dem Bei- 
spiel gewonnenen Kieselsaure werden jeweils 2g 
der SSure in einen Kolben zusammen mit 100 ml 
einer 1 n-Natronlauge eingebracht. Der Kolben ist 
mit einem RuckfluBkuhler ausgestattet und taucht 
in eine auf 170°C erhitzte Elektrode ein, so daB in 
beiden GefaBen Niveaugleichheit herrscht. Es wird 
die Zeit gemessen, die vom Beginn des Siedens bis 
zur vollstandigen AuflSsung der SSure vergeht. Die 
Ergebnisse sind in der nachfolgenden Tabelle wieder- 
gegeben. 



Art der hydrophoben Kieselsaure 
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Zett 
(Minuten) 



50 
50 
60 
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naBgefallt, mit Alkohol verestert 

naBgefallt, mit 2-AthyI-hexanol 

verestert 

naBgefallt, mit Dimethylchlorsilan 

gecoatet 

nach dem erfindungsgemaBen Verfahren 
mit Dimethylchlorsilan behandelt, 
2 Stunden bei 400°C gegluht 

Paten tanspruche : 

1. Verfahren zur Hersteilung einer hydrophoben 
Kieselsaure durch Ausfallung von Alkalisilicat- 
losungen mit Mineralsauren und Behandeln mit 
Organohalogensilanen, dadurch gekenn- 
z e i c h n e t, daB man der in an sich bekannter 
Weise gewonnenen sauren Fallsuspension, vor- 
zugsweise bei Temperaturen von etwa 50 bis 
etwa 90° C, ein Organohalogensilan zugibt, das 
Fallprodukt abfiltriert, auswascht und trocknet 
und dann einer Temperaturbehandlung bei etwa 
300 bis etwa 400° C unterwirft. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekcnn- 
zeichnet, daB man das Organohalogensilan in 
Mengen von etwa 10 bis etwa 20 Gewichtsprozent, 
bezogen auf die ausgefailte trockene Kieselsaure, 
zugibt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB man die Temperaturbehand- 
lung in einem Wirbel- oder FlieBbett vornimmt. 
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